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Minyak nilam merupakan salah satu komoditas minyak atsiri yang sangat 
penting di Indonesia. Namun ada beberapa  kendala dalam  industri ini sehingga 
menyebabkan harga produk minyak yang fluktuatif dan menurunkan daya saing 
industri minyak nilam nasional. Salah satu inovasi yang dapat dilakukan untuk 
meningkatkan daya saing adalah dengan membuat produk isolat dari minyak 
nilam yang memiliki nilai jual tinggi, yaitu patchouli alcohol (PA). Isolasi PA 
dari minyak nilam dapat dilakukan dengan kombinasi distilasi fraksinasi dan 
kristalisasi dengan pendinginan. Pada proses kristalisasi PA, perlu dilakukan 
optimalisasi agar diperoleh PA dengan propertis kristal berkualitas serta 
kemurnian yang tinggi. Salah satunya adalah dengan mengaplikasikan teknik 
seeding dalam proses kristalisasi PA. Penelitian ini bertujuan untuk mengetahui 
pengaruh teknik seeding yang meliputi massa seed, ukuran seed dan suhu 
penambahan seed dan kecepatan pengadukan terhadap propertis kristal, 
kemurnian, recovery PA dan yield kristal. Dalam penelitian ini diawali dengan 
proses distilasi fraksinasi vakum minyak nilam. Kemudian dilanjutkan dengan 
kristalisasi. Lalu produk kristal patchouli alcohol dianalisa untuk mengetahui 
kualitasnya kristalnya. Dari hasil penelitian diperoleh kesimpulan yaitu dengan 
peningkatan massa seed mempengaruhi kenaikan yield kristal, dengan nilai rata – 
rata sebesar 1,49% - 3,75%. Peningkatan ukuran seed mempengaruhi penurunan 
yield kristal secara signifikan, dengan nilai rata – rata sebesar 5,01% - 7,89%. Dan 
peningkatan suhu seeding mempengaruhi yield kristal, dengan rentang nilai rata – 
rata sebesar 2,70% - 7,56%. Peningkatan kecepatan pengadukan mempengaruhi 
penurunan yield kristal sebesar 17,21%. Peningkatan massa seed mempengaruhi 
kenaikan kemurnian kristal patchouli alcohol dengan peningkatan sebesar 6,30% 
dan kenaikan recovery patchouli alcohol sebesar 6,28%. Teknik seeding dan 
kecepatan pengadukan mempengaruhi distribusi ukuran (panjang) kristal menjadi 
bi-modal dan uni-modal dan turut mempengaruhi ukuran rata – rata kristal serta 
bentuk kristal yang dihasilkan cenderung berbentuk jarum (needle), balok dan tak 
beraturan (irregular).    
 
Kata kunci  : kristalisasi, patchouli alcohol, minyak nilam, teknik seeding,     
  natural cooling.  
 
 v  
 
CRYSTALLIZATION OF PATCHOULI ALCOHOL  
FROM PATCHOULI OIL USING  
COOLING CRYSTALLIZATION METHOD 
 
 
By  : Bangkit Gotama 
Student Identity Number  : 2312201003 





Patchouli oil is one of the essential oil commodities are very important in 
Indonesia. However there are some constraints in this industry thus causing 
patchouli oil prices fluctuated and reduce the competitiveness of Indonesian 
patchouli oil’s industry. One innovation that can be done to improve 
competitiveness is to create a product isolates of patchouli oil that has a high 
value, namely patchouli alcohol (PA). Isolation PA from patchouli oil can be done 
with a combination of fractional distillation and cooling crystallization. In the 
crystallization of PA, optimization needed in order to obtain PA with high quality 
properties and high purity. One of them is to apply seeding technique in 
crystallization of PA. This study aims to determine the effect of seeding 
techniques which include seed mass, seed size and seeding temperature and 
stirring speed on crystal properties, purity, recovery PA and yield crystals. This 
study begins with fractional vacuum distillation process of patchouli oil. Then 
followed by cooling crystallization. And patchouli alcohol crystal was analyzed to 
determine the crystal quality. The results obtained are the increased of seed mass 
affects the increase in crystal yield, with average of 1.49% - 3.75%. Increased of 
seed size affects decreasing in crystal yield significantly, with average by 5.01% - 
7.89%. And increased of seeding temperature affect in crystal yield, with a range 
of  average of 2.70% - 7.56%. Increased stirring speed affects declining in crystal 
yield  17.21%. Increased of seed mass affects increasing in patchouli alcohol 
crystal purity with an increase of 6.30% as well as increasing recovery of 
patchouli alcohol with an increase of 6.28%. Seeding techniques and stirring 
speed affects the crystal size distribution (crystal length) becomes bi-modal and 
uni-modal, influence the average crystal size and the crystals tend to form needle, 
bar and irregular form. 
 
Keywords : crystallization, patchouli alcohol, patchouli oil, seeding   
  technique, natural cooling.  
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1.1 Latar Belakang 
Minyak nilam merupakan salah satu komoditas ekspor minyak atsiri yang 
sangat penting di Indonesia. Hal tersebut dikarenakan, minyak nilam banyak 
digunakan dalam berbagai jenis industri, seperti industri parfum, kosmetik, sabun, 
deodoran, farmasi dan sebagainya. Hal tersebut yang mendorong peningkatan 
kebutuhan akan produk minyak nilam, dengan laju peningkatan kebutuhan sebesar 
5% tiap tahunnya. Oleh karena itu, industri pengolahan minyak nilam di Indonesia 
sangat potensial sebagai produk komoditas ekspor unggulan minyak atsiri.  
Dalam industri parfum, minyak nilam memiliki peranan penting dalam 
produk parfum yang dihasilkan. Hal tersebut dikarenakan minyak nilam berfungsi 
sebagai bahan fiksatif (zat pengikat) terhadap bahan pewangi. Fungsi fiksatif 
mampu menahan laju penguapan zat pewangi agar aromanya lebih tahan lama. 
Pada industri parfum, fungsi minyak nilam tidak dapat digantikan oleh senyawa 
sintetik karena sangat berperan dalam menentukan kekuatan, sifat dan ketahanan 
wangi parfum tersebut (Busthan, 2011). 
Parameter mutu dari minyak nilam adalah kadar patchouli alcohol, 
dimana senyawa oxygenated sesquiterpene tersebut harus memiliki kadar 
minimum patchouli alcohol sebesar 30% dalam perdagangan internasional. 
Dilihat dari potensinya, industri minyak nilam memiliki prospek yang sangat 
cerah, tetapi juga memiliki banyak kendala dalam industri ini. Antara lain adalah 
kuantitas perolehan minyak (rendemen) yang rendah, kualitas minyak yang tidak 
konsisten, produksi yang tidak kontinyu sehingga mengakibatkan harga yang 
fluktuatif dan menurunkan daya saing industri minyak nilam nasional di pasar 
global.  
Untuk mengatasi permasalahan tersebut beberapa langkah – langkah 
yang harus ditempuh antara lain  meningkatkan kualitas produk minyak nilam 
mulai dari  perbaikan budidaya tanaman nilam, sistem panen hingga tahap pasca 
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panen. Selain itu, pengambilan (isolasi) atau rekayasa produk turunan (derivat) 
dalam minyak nilam yang bernilai tinggi melalui proses ekstraksi ataupun 
fraksinasi sangat diperlukan untuk meningkatkan nilai tambah dari industri ini 
(Gunawan, 2009). 
Beberapa peneliti telah mengembangkan metode kristalisasi sebagai 
metode isolasi dan purifikasi patchouli alcohol dari minyak nilam untuk 
meningkatkan nilai tambah produk. Patchouli alcohol sendiri merupakan senyawa 
yang memiliki nilai komersil tinggi karena berpotensi untuk dikembang sebagai 
bahan obat – obatan (drugs), seperti anti inflammatory (Li dkk, 2011b; Xian dkk, 
2011), anti influenza (Wu dkk, 2011; Kiyohara dkk, 2012; Li dkk, 2012), anti 
cancer (Jeong dkk, 2013) dan immunomodulatory (Liao dkk, 2013). 
Beberapa metode isolasi dan purifikasi patchouli alcohol seperti metode 
distilasi molekuler (Laksmono dkk, 2005), deterpenasi (Hernani dkk, 2002; 
Silviana, 2006), distilasi fraksinasi (Ma’mun dan Maryadhi, 2008; Isfaroiny dan 
Mitarlis, 2005; Yudisthira dan Sufianti, 2009). Selain itu, kombinasi metode 
distilasi fraksinasi dengan kristalisasi mampu menghasilkan kristal patchouli 
alcohol dengan kemurnian tinggi (Widiyanto dan Nugroho, 2010; Su dkk, 2014). 
Metode lain yang juga dikembangkan untuk memperoleh kristal patchouli alcohol 
seperti metode high performance centrifugal partition chromatography (HPCPC) 
(Li dkk, 2011a) dan host-guest inclusion (Tong dkk, 2012).  
Pada proses kristalisasi, supersaturasi atau kondisi lewat jenuh sangat 
besar perannya, karena menginisiasi terbentuknya inti kristal (nukleasi) dan 
mempengaruhi perubahan inti kristal menjadi kristal (pertumbuhan kristal). Secara 
umum, supersaturasi dapat diciptakan dengan berbagai cara, seperti pendinginan, 
penguapan pelarut, penambahan pelarut ketiga dan reaksi kimia. Umumnya pada 
proses kristalisasi senyawa organik, supersaturasi dapat diciptakan dengan metode 
pendinginan. Metode pendinginan yang umum digunakan adalah metode dengan 
laju pendinginan alami (natural cooling), laju pendinginan linier (linear cooling) 
dan laju pendinginan yang terkontrol (controlled cooling) (Tung dkk, 2009).  
Dari beberapa metode diatas, natural cooling merupakan metode 
pendinginan yang paling mudah diaplikasikan karena tidak membutuhkan 
pengendalian suhu serta mampu memproduksi kristal yang berkualitas. 
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Kelemahan metode ini adalah level supersaturasi yang dihasilkan menjadi sangat 
tinggi yang diakibatkan oleh penurunan suhu larutan yang terlalu cepat pada awal 
kristalisasi. Akibatnya, supersaturasi selain mempengaruhi pertumbuhan kristal 
juga menciptakan nukleasi sekunder yang mendominasi proses kristalisasi. Hal 
tersebut menimbulkan terbentuknya kristal – kristal berukuran lebih kecil, 
sehingga dapat menurunkan ukuran rata – rata kristal dan distribusi ukuran kristal 
menjadi tidak merata (Doki dkk, 2001; Hojjati dan Rohani, 2005).  
Teknik seeding (seeding technique) merupakan salah satu upaya 
optimalisasi proses kristalisasi untuk mendapatkan kristal dengan propertis yang 
berkualitas (distribusi ukuran, ukuran rata – rata, bentuk serta kemurnian kristal). 
Dengan meningkatkan massa seed yang ditambahkan pada kristalisasi, dapat 
menurunkan level supersaturasi pada semua laju pendinginan. Terutama pada laju 
pendinginan natural cooling, kenaikan massa seed sangat berpengaruh signifikan 
terhadap ukuran kristal rata – rata. Seed yang ditambahkan untuk menekan 
nukleasi sekunder tergantung dari ukuran, massa dan kualitas maupun laju 
pendinginan proses kristalisasinya (Hojjati dan Rohani, 2005). Selain itu, suhu 
pada saat penambahan seed juga turut mempengaruhi proses kristalisasi 
(O’Sullivan dkk, 2012). 
Dari pemaparan diatas menunjukkan bahwa metode isolasi dan purifikasi 
dengan kristalisasi mampu menghasilkan produk dengan kemurnian yang tinggi. 
Dalam metode kristalisasi, supersaturasi dengan optimalisasi seeding mampu 
menghasilkan produk yang berkualitas. Oleh karena itu, diperlukan penelitian 
lebih lanjut untuk meningkatkan kualitas propertis kristal.  
 
1.2 Perumusan Masalah 
Pada penelitian terdahulu, proses isolasi dan purifikasi patchouli alcohol 
hanya dilakukan dengan proses pendinginan dari distilat minyak nilam hasil 
proses distilasi fraksinasi. Dengan atau tanpa adanya penambahan seed dengan 
jumlah tertentu dapat diperoleh kristal patchouli alcohol. Namun tidak 
menghasilkan kualitas propertis kristal yang baik, yaitu distribusi ukuran yang 
kurang merata serta memerlukan proses rekristalisasi dengan penambahan pelarut 
tambahan untuk mendapatkan kristal dengan kemurnian yang tinggi.  
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Proses kristalisasi patchouli alcohol dari distilat minyak nilam dengan 
menggunakan metode teknik seeding yang meliputi massa seed, ukuran rata – rata 
seed dan suhu pada saat penambahan seed, diharapkan hanya proses pertumbuhan 
kristal (crystal growth) yang berlangsung, sehingga produk yang dihasilkan 
memiliki kemurnian dan yield tinggi dan tidak memerlukan proses rekristalisasi 
lagi. Kecepatan pengadukan turut berpengaruh terhadap ukuran produk kristal 
yang dihasilkan. Kondisi hidrodinamika sistem akibat adanya perubahan 
kecepatan pengadukan sangat berhubungan dengan transfer massa dalam proses 
kristalisasi.  
Oleh karena itu, dalam penelitian ini akan dipelajari pengaruh metode 
seeding yang meliputi massa seed, ukuran seed dan suhu pemberian seed dan 
pengaruh kecepatan pengadukan terhadap kualitas propertis kristal (distribusi 
ukuran, ukuran rata – rata produk dan bentuk kristal), kemurnian, recovery 
patchouli alcohol dan yield kristal. 
 
1.3 Tujuan Penelitian  
Tujuan penelitian ini adalah : 
1. Mempelajari pembentukan kristal patchouli alcohol dari kristalisasi 
minyak nilam dengan metode cooling crystallization. 
2. Mempelajari pengaruh massa seed, ukuran seed dan suhu penambahan 
seed terhadap propertis kristal, kemurnian, recovery patchouli alcohol 
dan yield kristal dengan metode cooling crystallization.  
3. Mempelajari pengaruh kecepatan pengadukan terhadap propertis kristal, 
kemurnian, recovery patchouli alcohol dan yield kristal dengan metode 
cooling crystallization.  
 
1.4 Manfaat Penelitian  
Manfaat dari penelitian ini adalah : 
1. Penelitian ini diharapkan memberikan kontribusi dalam pengembangan 
produk isolasi atau turunan dari minyak nilam sebagai upaya peningkatan 
nilai tambah produk industri minyak nilam.  
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2. Memberikan manfaat bagi peneliti selanjutnya untuk mengembangkan 





































3.1 Rancangan Penelitian 
Penelitian ini akan mempelajari proses kristalisasi patchouli alcohol dari 
minyak nilam dengan metode natural cooling crystallization (cooling 
crystallization dengan laju pendinginan alami). Penelitian ini dilaksanakan secara 
bertahap meliputi : 
- Peningkatan kadar patchouli alcohol dalam minyak nilam dengan metode 
distilasi fraksinasi vakum. 
- Kristalisasi patchouli alcohol dengan laju pendinginan alami. 
- Analisa kristal patchouli alcohol. 
Berikut skema penelitian kristalisasi patchouli alcohol dari minyak nilam 
dengan metode natural cooling crystallization adalah :  
 
Gambar 3.1 Skema penelitian 
3.2 Bahan dan Peralatan Penelitian 
3.2.1 Bahan  
Bahan yang digunakan dalam penelitian ini adalah : 
 Minyak Nilam  : Kandungan Patchouli alcohol 33,53%  
 Patchouli alcohol seed  : Kristal Patchouli alcohol 92,09 %  
 Media penukar panas : Larutan ethylene glycol  
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3.2.2 Peralatan Penelitian 
1. Distilasi Fraksinasi Vakum 
 
Keterangan :
1. Labu distilasi  
2. Distilat minyak nilam 
3. Kolom fraksinasi 
4. Heating mantle 
5. Still head 
6. Termometer 
7. Kondensor liebig 
8. Air pendingin keluar 
9. Air pendingin masuk 
10. Vacuum receiver 
11. Penampung distilat  
12. Vacuum trap 
13. Chiller 
14. Pompa vakum 
15. Gelas ukur 
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2. Kristalisasi  
 
Gambar 3.3 Peralatan kristalisasi 
 
3.3 Prosedur Penelitian 
3.3.1 Distilasi Fraksinasi Vakum 
Langkah awal dalam tahap ini adalah menyusun peralatan distilasi 
fraksinasi vakum seperti pada gambar 3.2. Total volume bahan baku 
minyak nilam yang digunakan adalah 8 liter dan terbagi dalam 8 kali 
running proses distilasi dengan masing – masing volume bahan baku 
adalah 1 liter. Kemudian minyak nilam sebanyak 1 liter dimasukkan ke 
dalam labu distilasi. Lalu menghidupkan pompa vakum dengan tekanan 
vakum -70 cmHg (gauge). Langkah berikutnya adalah menghidupkan 
heating mantle untuk memanaskan labu distilasi dan kemudian mencatat 
suhu ketika distilat pertama kali menetes (boiling point). Setelah itu 
mengambil distilat yang telah menetes sesuai dengan fraksi – fraksi suhu 
yang ditentukan. Distilat dari 8 proses distilasi tersebut dikumpulkan 
sesuai dengan fraksi – fraksi suhunya. Kemudian fraksi – fraksi distilat 
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yang telah terkumpul, dihitung densitas dan kadar patchouli alcohol-nya 
dengan analisa gas chromatography.  
 
3.3.2 Kristalisasi 
a) Preparasi Seed 
Langkah awal pada tahap ini adalah seed kristal patchouli alcohol 
digerus (grinding) lalu dicuci dengan menggunakan aqua bidest selama 1 
jam, kemudian disaring dan dikeringkan pada suhu ruang selama 24 jam. 
Seed yang telah kering kemudian dipisahkan dengan metode pengayakan 
(sieving) hingga didapatkan tiga fraksi massa seed. Fraksi sieving yang 
digunakan adalah -70/+80 mesh dengan ukuran rata – rata seed 196 μm; -
60/+70 mesh dengan ukuran rata – rata seed 231 μm dan -50/+60 mesh 
dengan ukuran rata – rata seed 275 μm. Selanjutnya seed dapat 
digunakan dalam proses kristalisasi.  
 
b) Kristalisasi 
Langkah awal dalam tahap ini adalah menyusun peralatan 
kristalisasi seperti pada gambar 3.3. Kemudian memasukkan distilat 
minyak nilam hasil tahap sebelumnya ke dalam crystallizer sebanyak 40 
gram. Kemudian memanaskan distilat tersebut dengan menggunakan 
waterbath hingga mencapai suhu ± 60 oC selama 10 menit. Lalu distilat 
minyak nilam dengan suhu sekitar 60 oC tersebut dipindahkan ke dalam 
sistem pendinginan chiller seperti pada gambar 3.3.   
Proses pendinginan kristalisasi dilakukan dengan laju pendinginan 
alami (natural cooling) dari suhu 60 oC hingga suhu 0 oC. Waktu 
pendinginannya selama 2 hari serta diaduk dengan kecepatan 
pengadukan 40 rpm (variabel lainnya : 50 dan 60 rpm).  
Ketika suhu distilat minyak nilam mencapai suhu seeding 10 oC 
(variabel lainnya : 20 dan 30 oC), ke dalam crystallizer dimasukkan 
sejumlah seed dengan massa 0,4 gram (variabel lainnya : 0,8 dan 1,2 
gram) dan ukuran rata – rata seed 80 mesh (variabel lainnya : 70 dan 60 
mesh).  
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Setelah 2 hari pendinginan, kristal dan mother liquor-nya 
dikeluarkan dari crystallizer. Kemudian memisahkan kristal dan mother 
liquor dengan sistem penyaringan menggunakan pompa vakum. Kristal 
yang telah diperoleh dicuci dengan aquadest dan dikeringkan pada suhu 
ruang selama 1 hari. Selanjutnya melakukan analisa terhadap kristal yang 
telah diperoleh.  
 
c) Diagram Alir Kristalisasi 
 
Gambar 3.4 Diagram alir kristalisasi 
 
3.4 Kondisi Operasi dan Variabel Penelitian 
Kondisi operasi dalam penelitian ini adalah : 
Distilasi 
 Volume minyak nilam   : 8 liter (8 kali distilasi @1 liter) 
 Tekanan operasi    : -70 cmHg (gauge) 
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 Fraksi distilat   : Fraksi I (165-175oC),  
  II (175-185oC), III (185-195oC) dan  
  IV (195-205oC).  
Kristalisasi 
 Massa distilat minyak nilam : 40  gr 
 Suhu awal kristalisasi  : 60 oC 
 Suhu akhir kristalisasi  : 0 oC 
 Waktu pendinginan  : 2 hari 
Variabel yang digunakan dalam penelitian ini adalah : 
Tabel 3.1 Variabel Penelitian 
Variabel Variasi Nilai 
Massa Seed (MS) 0,4; 0,8 dan 1,2 gr 
Ukuran rata – rata Seed (LS) 80, 70 dan 60 mesh  
Suhu Seeding (TS) 10; 20 dan 30 oC 
Kecepatan Pengadukan (S) 40, 50, 60 rpm 
 
3.5 Analisa Hasil 
Analisa hasil yang akan dilakukan adalah : 
Tabel 3.2 Analisa Hasil 
No Besaran Alat/Metode Pengukuran 
1 Densitas minyak nilam Piknometer 
2 Kadar patchouli alcohol minyak nilam GC (Gas Chromatography) 
3 Volume minyak nilam Gelas ukur 
4 Massa kristal Neraca analitik 
5 Ukuran rata – rata dan distribusi ukuran kristal 
Image Analysis dari digital 
camera 
6 Kemurnian kristal patchouli alcohol GC (Gas Chromatography) 
7 Bentuk kristal Digital camera 
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3.6 Analisa Data 
Dari analisa hasil yang telah dilakukan, maka dilakukan analisa data 
untuk mengukur parameter – parameter dalam penelitian kristalisasi, yaitu : 
Tabel 3.3 Analisa Data 
No Besaran Metode Pengukuran 
1 Yield kristal 
Perbandingan massa kristal (dikurangi massa seed) 
terhadap massa distilat minyak nilam fraksi IV. 
       ( )  
(     )
  






Perbandingan massa patchouli alcohol kristal 
(dikurangi massa patchouli alcohol seed) terhadap 
massa patchouli alcohol distilat minyak nilam fraksi 
IV.  
         ( )
 
(        )  (        )
       
       (   ) 
Untuk menganalisis variabel terhadap parameter yang diuji, maka 
dilakukan plotting data sebagai berikut : 
1. Besaran massa seed, ukuran seed dan suhu seeding terhadap propertis 
(distribusi ukuran, ukuran, bentuk), kemurnian, dan yield kristal serta 
recovery patchouli alcohol. 
2. Besaran kecepatan pengadukan terhadap propertis (distribusi ukuran, 










HASIL DAN PEMBAHASAN 
 
 
4.1 Distilasi Fraksinasi Vakum Minyak Nilam 
Distilasi fraksinasi merupakan proses pemisahan suatu campuran larutan 
menjadi beberapa senyawa tertentu atau fraksi dimana pemisahannya berdasarkan 
perbedaan titik didih setiap senyawa tidak terlalu besar. Pada proses distilasi 
fraksinasi minyak nilam, proses ini digunakan untuk memisahkan senyawa 
patchouli alcohol dari minyak nilam. Hal tersebut dikarenakan minyak nilam 
memiliki banyak senyawa – senyawa organik terpen hidrokarbon maupun 
hidrokarbon beroksigen yang memiliki titik didih berdekatan seperti pada tabel 
2.2.  Dari tabel tersebut, patchouli alcohol memiliki titik didih sekitar 287 – 288 
oC pada tekanan atmosferik. Pada penelitian ini, proses distilasi fraksinasi 
dilakukan pada tekanan vakum. Hal ini dikarenakan proses distilasi pada tekanan 
atmosferik membutuhkan suhu yang sangat tinggi untuk memisahkan patchouli 
alcohol, akibatnya akan menyebabkan kerusakan bahan baku minyak nilam. Oleh 
karena itu, proses distilasi fraksinasi dilakukan pada tekanan vakum. Sehingga 
suhu operasi tidak terlalu tinggi dan minyak nilam tidak mengalami kerusakan 
(Ma’mun  dan  Maryadhi,  2008;  Isfaroiny  dan  Mitarlis, 2005;  Yudisthira  dan  
Sufianti,  2009; Widiyanto dan Nugroho, 2010). 
Total bahan baku minyak nilam (kadar patchouli alcohol sebesar 
33,53%) yang digunakan pada proses distilasi fraksinasi adalah sebanyak 8 liter. 
Proses tersebut dilakukan sebanyak 8 kali dengan masing – masing volume 
minyak nilam yang digunakan adalah 1 liter. Proses distilasi fraksinasi vakum 
bekerja pada tekanan vakum -70cmHg (gauge). Tekanan tersebut dipilih 
dikarenakan tekanan tersebut adalah tekanan maksimum yang dapat dicapai oleh 
peralatan distilasi fraksinasi vakum. Dari hasil distilasi didapatkan 4 fraksi distilat 
dan 1 fraksi residu yang telah dijelaskan dalam tabel 4.1. Hasil distilasi fraksinasi 
vakum  yang diperoleh adalah fraksi I (165 – 175oC) dengan volume distilat 2.344 
ml dan volume distilat rata – rata 293 ml, fraksi II  (175 – 185oC) dengan volume 
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distilat 1.776 ml dan volume distilat rata – rata 222 ml, fraksi III (185 – 195oC) 
dengan volume distilat 1.680 ml dan volume distilat rata – rata 210 ml serta fraksi 
IV (195 – 205oC) dengan volume distilat 1.528 ml dan volume distilat rata – rata 
sebanyak 191 ml. Residu yang diperoleh sebesar 232 ml (volume residu rata – rata 
29 ml) dengan titik didih lebih dari 205 oC. Volume minyak nilam yang hilang 
sebesar 440 ml (5,5%). Titik didih awal distilasi fraksinasi terjadi pada rentang 
suhu 165 – 170 oC dengan titik didih awal rata – rata 167,1 oC.  








Volume Distilat (ml) 













1 165 307 199 226 169 28 71 
2 166 293 256 178 188 44 41 
3 166 281 219 232 210 23 35 
4 167 297 221 199 199 12 72 
5 167 305 215 230 192 33 25 
6 170 272 218 189 193 59 69 
7 168 293 214 219 200 22 52 
8 167,5 296 234 207 177 11 75 
Rata – 
rata 167,1 293 222 210 191 29 55 
Jumlah 2.344 1.776 1.680 1.528 232 440 
 
 













Fraksi 1 (165 – 175) Fraksi 2 (175 – 185) Fraksi 3 (185 – 195) Fraksi 4 (195 – 205) 
Densitas (gr/ml)  
*) 32 oC 
Fraksi Suhu (oC) 
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Perbedaan hasil volume distilat dan titik didih awal dapat disebabkan 
karena perbedaan komposisi bahan baku minyak nilam dalam tiap proses distilasi 
walaupun berasal dari satu sumber serta disebabkan karena fluktuasi tekanan 
vakum yang dicapai walaupun perbedaan tekanannya sangat kecil.  
Pada gambar 4.1 menunjukkan perubahan densitas distilat minyak nilam 
dari tiap – tiap fraksi distilat. Dengan kenaikan suhu fraksi maka densitas distilat 
akan mengalami peningkatan. Hal tersebut dikarenakan adanya pengaruh dari titik 
didih dengan berat molekul senyawa – senyawa terpen dalam minyak nilam. 
Semakin meningkat suhu fraksi maka semakin banyak senyawa dengan titik didih 
tinggi yang terpisahkan dimana senyawa – senyawa tersebut memiliki berat 
molekul yang tinggi. Sehingga fraksi distilat akan memiliki densitas yang semakin 
meningkat.  
 
Gambar 4.2 Hubungan antara fraksi suhu dengan kadar PA distilat minyak nilam. 
Distilat fraksi I memiliki densitas yang paling rendah dibandingkan 
dengan fraksi – fraksi lainnya. Hal tersebut dapat dikonfimasi melalui hasil 
kromatogram distilat fraksi I (gambar 4.4), dimana didominasi oleh beberapa 
senyawa organik terpen seperti : β-Patchoulene, Caryophyllene, α-Guaiene, 
Seychellene, α-Patchoulene, δ-Guaiene dan Selinene yang memiliki berat molekul atau 












Fraksi 1 (165 – 175) Fraksi 2 (175 – 185) Fraksi 3 (185 – 195) Fraksi 4 (195 – 205) 
% Patchouli 
Alcohol 
Fraksi Suhu (oC) 
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tertinggi yang dikarenakan didominasi oleh senyawa organik bermolekul besar 
dan bertitik didih tinggi (patchouli alcohol) seperti pada kromatogram gambar 
4.5.  
Pada gambar 4.2 menunjukkan perubahan kadar patchouli alcohol distilat 
minyak nilam dari tiap – tiap fraksi distilat. Dengan kenaikan suhu fraksi maka 
kadar patchouli alcohol akan mengalami peningkatan. Hal tersebut dikarenakan 
titik didih patchouli alcohol yang tinggi sehingga pada fraksi suhu tinggi kadar 
patchouli alcohol akan meningkat. Selain itu, dari gambar 4.2 menunjukkan 
bahwa distilasi fraksinasi vakum dapat meningkatkan kadar patchouli alcohol 
dalam minyak nilam, contohnya dalam fraksi III dan fraksi IV, masing – masing 
peningkatan kadar patchouli alcohol sebesar 27,44 % dan 55,23 % dari kadar 
patchouli alcohol minyak nilam awal.  
 
Gambar 4.3 Hasil kromatogram larutan standar patchouli alcohol. 
Fraksi I distilat memiliki kadar patchouli alcohol yang paling rendah 
dibandingkan dengan fraksi lain, yaitu 13,41 %. Hasil kromatogram fraksi I pada 
gambar 4.4 menunjukkan bahwa fraksi ini didominasi banyak senyawa organik 
yang memiliki berat molekul kecil. Hal tersebut dibuktikan dengan nilai waktu 
retensi yang lebih rendah. Beberapa senyawa organik yang teridentifikasi adalah 
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beta-patchoulene, caryophyllene, alpha-guaiene, seychellene, alpha-patchoulene, 
guaiene, delta-guaiene dan selinene. Senyawa patchouli alcohol sendiri memiliki 
nilai retensi yang paling besar, yaitu 19,471 menit. Nilai waktu retensi tersebut 
sudah mendekati nilai waktu retensi pada larutan standar patchouli alcohol, yaitu 
19,540 menit seperti pada gambar 4.3 .   
 
Gambar 4.4 Hasil kromatogram fraksi I distilat. 
Sedangkan fraksi yang memilki kadar patchouli alcohol yang paling 
besar adalah fraksi IV dengan kadar sebesar 52,05 %. Hasil kromatogram fraksi 
IV pada gambar 4.5 menunjukkan bahwa fraksi ini hanya memilki sedikit puncak 
dalam kromatogramnya dan didominasi oleh senyawa organik yang memiliki 
berat molekul besar, dan salah satunya adalah senyawa patchouli alcohol dengan 







Gambar 4.5 Hasil kromatogram fraksi IV distilat. 
 
4.2 Kristalisasi Patchouli Alcohol dari Distilat Minyak Nilam 
Kristalisasi patchouli alcohol dari distilat minyak nilam adalah proses 
pemurnian atau isolasi patchouli alcohol dari minyak nilam dengan proses 
pendinginan. Dengan proses kristalisasi akan diperoleh kristal patchouli alcohol 
dengan kemurnian yang lebih tinggi dan juga mampu yang meningkatkan nilai 
tambah produk industri minyak nilam. Dari hasil penelitian telah dilakukan oleh 
Widiyanto dan Nugroho (2010), distilat minyak nilam yang digunakan sebagai 
bahan baku proses kristalisasi patchouli alcohol adalah distilat dengan kadar 
patchouli alcohol lebih dari 50 %. Oleh karena itu, pada proses kristalisasi ini 
menggunakan bahan baku dari distilat fraksi IV karena memiliki kadar patchouli 
alcohol lebih dari 50 %.  
Pada proses kristalisasi patchouli alcohol ini, seed patchouli alcohol 
yang ditambahkan akan mengalami pertumbuhan seiring dengan lamanya waktu 
pendinginan dan penurunan suhu minyak nilam dalam kristalizer. Dengan 
bertumbuhnya seed menjadi kristal patchouli alcohol, maka juga akan 
meningkatkan berat seed tersebut menjadi kristal yang utuh. Dalam proses ini, 
mekanisme pertumbuhan kristal (crystal growth) lebih berperan dibandingkan 
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dengan nukleasi dikarenakan driving force supersaturasi hanya “dikonsumsi” oleh 
seed untuk bertumbuh menjadi kristal patchouli alcohol. Berikut adalah gambar 







Gambar 4.6 Kristal patchouli alcohol hasil proses kristalisasi  
 
4.3 Pengaruh Teknik Seeding terhadap Yield Kristal Patchouli Alcohol 
4.3.1 Pengaruh Massa Seed terhadap Yield Kristal Patchouli Alcohol 
Massa seed memiliki pengaruh terhadap produk kristal patchouli alcohol 
yang dihasilkan. Pada saat distilat mengalami proses pendinginan, mulai terjadi 
proses supersaturasi. Ketika supersaturasi terjadi, seed yang ditambahkan akan 
mengkonsumsi solut yang terdapat dalam larutan (distilat) dan akan tumbuh 
menjadi kristal yang besar (Frawley dkk, 2012). Pada gambar 4.7, 4.8 dan 4.9 
menjelaskan bahwa dengan kenaikan massa seed mengakibatkan kenaikan yield 
kristal yang dihasilkan baik pada variabel suhu seeding 10, 20 dan 30 oC dengan 
masing – masing peningkatan rata – rata 3,75%; 3,53% dan 1,49%. Hal tersebut 
dapat disebabkan karena semakin meningkat massa seed yang diberikan, dengan 
laju pertumbuhan kristal (crystal growth) yang konstan dan dominan maka yield 
kristal akan semakin meningkat. Dari penelitian yang dilakukan oleh Frawley dkk 
(2012) tentang kristalisasi paracetamol dalam larutan etanol menunjukkan bahwa 
dengan kenaikan massa seed (seed loading) akan mempercepat supersaturasi 
dikonsumsi oleh seed. Peningkatan konsumsi tersebut dapat dibuktikan dengan 
meningkatnya total luas permukaan seed yang ada untuk pertumbuhan kristal. 
Apabila laju pertumbuhan kristal tetap, maka dapat diasumsikan semakin banyak 
massa seed, yield kristal akan meningkat.  
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Gambar 4.7 Pengaruh massa seed terhadap % yield kristal  
pada suhu seeding 10 oC. 
Gambar 4.8 Pengaruh massa seed terhadap % yield kristal  
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Gambar 4.9 Pengaruh massa seed terhadap % yield kristal  
pada suhu seeding 30 oC. 
 
4.3.2 Pengaruh Ukuran Seed terhadap Yield Kristal Patchouli Alcohol 
Ukuran seed memiliki pengaruh terhadap produk kristal patchouli 
alcohol yang dihasilkan. Semakin besar ukuran seed (dalam μm), maka luas 
permukaan seed per satu partikel akan semakin besar, sehingga akan 
meningkatkan yield kristal yang dihasilkan (Sander dan Kardum, 2012).  Hal 
tersebut dimungkinkan terjadi karena dengan meningkatnya luas permukaan seed 
maka, transfer massa solut dari distilat menuju permukaan seed akan semakin 
besar sehingga laju pertumbuhan kristal akan meningkat.  
Pada gambar 4.10, 4.11 dan 4.12 menjelaskan bahwa dengan penurunan 
ukuran seed (dalam μm) mengakibatkan penurunan yield kristal yang dihasilkan 
pada variabel massa seed 0,4; 0,8 dan 1,2 gram dengan masing – masing 
penurunan rata – rata 5,01%; 5,72% dan 7,89%.  
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Gambar 4.10 Pengaruh ukuran seed terhadap % yield kristal  
pada massa seed 0,4 gram 
 
 
Gambar 4.11 Pengaruh ukuran seed terhadap % yield kristal  




















50 60 70 80 90
% Yield Kristal  
Ukuran Seed (mesh) 
Ts : 10 oC
Ts : 20 oC



















 50  60  70  80  90
% Yield Kristal  
Ukuran Seed (mesh) 
Ts : 10 oC
Ts : 20 oC




Gambar 4.12 Pengaruh ukuran seed terhadap % yield kristal  
pada massa seed 1,2 gram. 
 
4.3.3 Pengaruh Suhu saat  Pemberian Seed (Suhu Seeding) terhadap Yield 
Kristal Patchouli Alcohol 
Suhu seeding juga memiliki pengaruh terhadap produk kristal patchouli 
alcohol yang dihasilkan. Semakin tinggi suhu seeding dan berada dalam zona 
metastabil, maka kemungkinan adanya peningkatan yield kristal semakin besar. 
Pada suhu seeding yang rendah, supersaturasi akan semakin meningkat. Laju 
nukleasi yang terbentuk lebih besar dibandingkan dengan laju pertumbuhan 
kristal. Akibatnya akan terbentuk kristal – kristal kecil dalam jumlah yang sangat 
banyak. Sebaliknya, apabila suhu seeding pada suhu yang lebih tinggi dan masih 
berada dalam zona metastabil, laju pertumbuhan kristal menjadi lebih besar 
dibandingkan dengan laju nukleasi (O’Sullivan dkk, 2012). Dengan laju 
pertumbuhan kristal yang besar maka akan meningkatkan jumlah massa solut 
yang menempel pada seed kristal sehingga yield kristal dapat meningkat.  
Pada gambar 4.13, 4.14 dan 4.15 menjelaskan bahwa dengan kenaikan 
suhu seeding mengakibatkan perubahan yield kristal yang dihasilkan baik pada 
variabel ukuran seed 60, 70 dan 80 mesh dengan masing – masing rentang yield 
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Gambar 4.13 Pengaruh suhu seeding terhadap % yield kristal  
pada ukuran seed 80 mesh. 
 
 
Gambar 4.14 Pengaruh suhu seeding terhadap % yield kristal  
pada ukuran seed 70 mesh. 
 
Yield kristal akan mengalami kenaikan terutama pada suhu seeding lebih 
rendah daripada 20 oC dan yield akan mengalami penurunan setelah suhu 20 oC. 
Kenaikan yield kristal disebabkan karena laju pertumbuhan kristal pada suhu 
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kristal secara signifikan pada suhu seeding 30 oC dapat terjadi karena pada suhu 
tersebut dimungkinkan masih berada pada zona stabil (dibawah batas solubilitas 
patchouli alcohol dalam distilat minyak nilam). Sehingga seed kristal yang 




Gambar 4.15 Pengaruh suhu seeding terhadap % yield kristal  
pada ukuran seed 60 mesh. 
 
4.4 Pengaruh Kecepatan Pengadukan terhadap Yield Kristal Patchouli 
Alcohol 
Kecepatan pengadukan memiliki pengaruh terhadap produk kristal 
patchouli alcohol yang dihasilkan. Semakin besar kecepatan pengadukan, maka 
yield kristal yang dihasilakan akan mengalami peningkatan. Peningkatan 
kecepatan pengadukan dapat menghasilkan level supersaturasi yang semakin 
besar. Sehingga laju nukleasi pun akan semakin meningkat dan dengan 
terbentuknya inti – inti kristal baru, luas permukaan kristal sebagai tempat 
akumulasi solut pun akan semakin meningkat (Frawley dkk, 2012). Selain itu, 
kecepatan pengadukan yang semakin meningkat akan memperbesar transfer 
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yang meningkat, maka dimungkinkan akan meningkatkan yield kristal  yang 
diperoleh.   
Pada gambar 4.16 menjelaskan bahwa dengan kenaikan kecepatan 
pengadukan mengakibatkan terjadi penurunan yield kristal yang dihasilkan 
sebesar 17,21%. Hal ini dapat terjadi karena seed maupun kristal yang telah 
terbentuk akan mengalami proses disolusi yang diakibatkan oleh adanya 
pengadukan.  
 
Gambar 4.16 Pengaruh kecepatan pengadukan terhadap % yield kristal  
pada kondisi : massa seed 1,2 gram; ukuran 70 mesh dan suhu seeding 10 oC. 
 
4.5 Pengaruh Teknik Seeding terhadap Kemurnian Kristal dan Recovery 
Patchouli Alcohol 
Teknik seeding terutama massa seed memiliki pengaruh terhadap 
kemurnian produk kristal (Warstat dan Ulrich, 2006) dan kemampuan perolehan 
kembali (recovery) patchouli alcohol (PA) dari bahan baku sebelumnya. 
Peningkatan massa seed yang ditambahkan mampu meningkatkan kemurnian 
produk kristal. Hal tersebut dapat disebabkan oleh proses pertumbuhan kristal, 
dimana seed kristal PA dibantu dengan supersaturasi menjadi tempat akumulasi 
solut dan membentuk kristal yang utuh.  
Pada gambar 4.17 menjelaskan bahwa dengan kenaikan massa seed yang 












% Yield Kristal  
Kecepatan Pengadukan (rpm) 
45 
 
sebesar 6,30%. Peningkatan kemurnian ini diakibatkan oleh integrasi solut PA 
yang cukup efektif dari distilat minyak nilam ke permukaan seed PA dan 
kemurnian seed PA yang mencapai kadar 92,09%. Peningkatan kemurnian kristal 
PA juga dipengaruhi oleh agglomerasi kristal, semakin sedikit kristal yang 
teragglomerasi maka kemurnian kristal akan semakin meningkat, agglomerasi 
kristal dapat diakibatkan oleh inklusi mother liquor dalam produk (Warstat dan 
Ulrich, 2006).   
 
 
Gambar 4.17 Pengaruh massa seed terhadap % PA dan % Recovery PA  
pada kondisi : ukuran seed 80 mesh, suhu seeding 10 oC dan  
kecepatan pengadukan 40 rpm 
Semakin meningkat kemurnian kristal maka akan semakin meningkat 
pula perolehan kembali (recovery) PA dalam produk kristal. Dari gambar 4.17 
dapat menjelaskan bahwa dengan bertambahnya massa seed, maka akan 
meningkatkan % recovery PA dengan kenaikan sebesar 6,28%.  
Proses distilasi fraksinasi vakum minyak nilam dan kristalisasi distilat 
minyak nilam dengan bantuan teknik seeding, mampu meningkatkan nilai tambah 
produk minyak nilam. Dari tabel 4.2 dan 4.3 dijelaskan adanya peningkatan nilai 
tambah dari minyak nilam dengan kadar PA 33,53% hingga diperoleh produk 
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Tabel 4.2 Hasil Resume Distilasi Fraksinasi – Kristalisasi Patchouli Alcohol (1) 
Minyak Nilam Distilat Minyak Nilam 
Massa 










I 2.191,87 28,72% 13,41 11,49 
II 1.730,00 22,67% 30,98 20,94 
III 1.661,18 21,77% 42,73 27,74 
IV 1.557,32 20,41% 52,05 31,68 
 
Tabel 4.3 Hasil Resume Distilasi Fraksinasi – Kristalisasi Patchouli Alcohol (2) 



















IV 1.557,32 52,05 
K-1*) 40,0332 7,8967 18,72% 93,40 33,61 
K-2#) 40,0167 8,5147 19,27% 95,22 35,37 
K-3+) 40,0480 9,5096 20,74% 99,07 39,89 
    Rata - rata 95,90 36,29 
*) Variabel K1 : massa seed 0,4040 gr; ukuran seed 80 mesh dan suhu seeding 10oC. 
#) Variabel K2 : massa seed 0,8041 gr; ukuran seed 80 mesh dan suhu seeding 10oC. 
+) Variabel K3 : massa seed 1,2020 gr; ukuran seed 80 mesh dan suhu seeding 10oC. 
†) % Recovery patchouli alcohol kristal 
Proses peningkatan nilai tambah produk minyak nilam dengan metode 
distilasi fraksinasi dan kristalisasi telah banyak digunakan sebagai metode yang 
efektik karena dapat memproduksi kristal patchouli alcohol dengan yield kristal 
serta kemurnian yang tinggi. Berikut adalah perbandingan hasil beberapa 
penelitian isolasi patchouli alcohol seperti pada tabel 4.4.  
Tabel 4.4 Perbandingan Hasil dari Beberapa Peneliti 











Massa seed (0,4 - 0,8 gram) 
Ukuran seed (60 - 80 mesh) 
Suhu seeding (10 - 30 oC) 
Kecepatan Pengadukan 
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4.6 Pengaruh Teknik Seeding terhadap Distribusi Ukuran, Ukuran dan 
Bentuk Kristal Patchouli Alcohol 
4.6.1 Pengaruh Massa Seed terhadap Distribusi Ukuran, Ukuran Rata – 
Rata dan Bentuk Kristal Patchouli Alcohol 
Massa seed memiliki pengaruh terhadap distribusi ukuran kristal. Dengan 
meningkatkan massa seed (seed loading) maka akan menurunkan level 
supersaturasi pada natural cooling sehingga dapat menghasilkan distribusi ukuran 
kristal yang uni-modal (hanya satu puncak distribusi) (Hojjati dan Rohani, 2005). 
Dari gambar 4.18 dapat dijelaskan bahwa distribusi ukuran (panjang) kristal 
patchouli alcohol pada berbagai massa seed berbentuk bi-modal dan multi-modal. 
Dengan kenaikan massa seed, distribusi panjang kristal menjadi bervariasi. Hal ini 
dikarenakan pada proses kristalisasi yang disertai pengadukan terjadi proses 
secondary nucleation dan kristal berukuran besar yang patah sehingga 
mengakibatkan adanya variasi panjang kristal.  
 
Gambar 4.18 Pengaruh massa seed terhadap distribusi ukuran kristal PA  
pada kondisi : ukuran seed 80 mesh, suhu seeding 10 oC dan  
kecepatan pengadukan 40 rpm 
Selain itu, ukuran (panjang) kristal rata – rata mengalami peningkatan 
seiring dengan kenaikan massa seed yang ditambahkan. Hal ini dapat dijelaskan 
pada gambar 4.19. Kenaikan panjang rata – rata kristal disebabkan karena adanya 
agglomerasi kristal atau seed dan pertumbuhan kristal yang optimum sehingga 
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Gambar 4.19 Pengaruh massa seed terhadap ukuran kristal PA rata – rata  
pada kondisi : ukuran seed 80 mesh, suhu seeding 10 oC dan  
kecepatan pengadukan 40 rpm 
 
Bentuk kristal patchouli alcohol yang dihasilkan cenderung berbentuk 
jarum (needle) dan balok. Dengan kenaikan massa seed, maka kristal berbentuk 
needle akan semakin membesar hingga berbentuk balok dengan arah 







Gambar 4.20 Pengaruh massa seed terhadap bentuk kristal PA 
pada kondisi : ukuran seed 80 mesh, suhu seeding 10 oC dan  
kecepatan pengadukan 40 rpm 
 
4.6.2 Pengaruh Ukuran Seed terhadap Distribusi Ukuran, Ukuran Rata – 
Rata dan Bentuk Kristal Patchouli Alcohol 
Ukuran seed memiliki pengaruh terhadap distribusi ukuran kristal. Seed 
kristal berukuran besar akan menghasilkan distribusi ukuran kristal yang uni-
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menghasilkan  ukuran rata – rata kristal yang besar. Sebaliknya, pada ukuran seed 
yang lebih kecil, distribusi ukuran uni-modal akan lebih mudah pada seed loading 
(massa seed) yang rendah (Hojjati dan Rohani, 2005). Pada gambar 4.21, dapat 
menjelaskan bahwa dengan semakin besar ukuran seed (dalam μm), maka 
distribusi ukuran kristal akan menjadi uni-modal. Hal ini dikarenakan pada ukuran 
seed yang lebih rendah, pertumbuhan kristal hanya satu dimensi dengan 
membentuk kristal jarum (needle) yang cenderung akan mengalami patahan dan 
ukuran kristal menjadi tidak seragam.   
 
Gambar 4.21 Pengaruh ukuran seed terhadap distribusi ukuran kristal PA  
pada kondisi : massa seed 0,4 gram; suhu seeding 10 oC dan  
kecepatan pengadukan 40 rpm 
Selain itu, ukuran (panjang) kristal rata – rata cenderung mengalami 
penurunan seiring dengan semakin besar ukuran seed yang ditambahkan. Hal ini 
dapat dijelaskan pada gambar 4.22. Seperti pada distribusi ukuran kristal, seed 
berukuran lebih kecil memiliki satu arah dimensi pertumbuhan sehingga memiliki 
panjang yang besar sedangkan pada seed berukuran lebih besar memiliki tiga arah 
dimensi petumbuhan sehingga memiliki panjang kristal yang lebih pendek (Tung 
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Gambar 4.22 Pengaruh ukuran seed terhadap ukuran kristal PA rata – rata  
pada kondisi : massa seed 0,4 gram; suhu seeding 10 oC dan  
kecepatan pengadukan 40 rpm 
 
Bentuk kristal patchouli alcohol yang dihasilkan cenderung berbentuk 
jarum (needle), balok dan sedikit berbentuk tak beraturan (irregular). Seed 
berukuran 80 mesh cenderung berbentuk needle, pada 70 mesh cenderung 
berbentuk balok walaupun ada beberapa patahan kristal sehingga berbentuk 
irregular dan pada seed berukuran 80 mesh didominasi bentuk irregular. Dengan 
kenaikan ukuran seed, maka kristal berbentuk needle akan semakin membesar 
hingga berbentuk balok dengan arah pertumbuhannya kearah horisontal, seperti 







Gambar 4.23 Pengaruh ukuran seed terhadap bentuk kristal PA 
pada kondisi : massa seed 0,4 gram; suhu seeding 10 oC dan  
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4.6.3 Pengaruh Suhu Seeding terhadap Distribusi Ukuran, Ukuran Rata – 
Rata dan Bentuk Kristal Patchouli Alcohol 
Suhu seeding memiliki pengaruh terhadap distribusi ukuran kristal. Pada 
suhu seeding yang mendekati zona metastabil, level supersaturasi akan semakin 
meningkat sehingga dapat memproduksi kristal berukuran kecil (fine particles) 
dan pada akhirnya distribusi ukuran kristal menjadi tidak uni-modal. Sebaliknya, 
pada suhu seeding yang mendekati solubilitas dapat memproduksi distribusi 
ukuran kristal uni-modal (O’Sullivan dkk, 2012). Pada gambar 4.24, dapat 
menjelaskan bahwa dengan semakin besar suhu seeding, maka distribusi ukuran 
kristal akan menjadi uni-modal. Hal ini dikarenakan pada suhu seeding yang lebih 
tinggi, maka level supersaturasi tidak terlalu besar sehingga dapat menghindari 
terbentuknya kristal – kristal baru akibat proses nukleasi sekunder yang mana 
akan mempengaruhi terhadap distribusi ukuran kristal PA.  
 
Gambar 4.24 Pengaruh suhu seeding terhadap distribusi ukuran kristal PA  
pada kondisi : massa seed 0,4 gram; ukuran seed 80 mesh dan 
kecepatan pengadukan 40 rpm 
Selain itu, ukuran (panjang) kristal rata – rata cenderung mengalami 
penurunan seiring dengan semakin besar suhu seeding yang digunakan seperti 
pada gambar 4.25. Pada suhu seeding yang mendekati batas solubilitasnya, level 
supersaturasi akan mengalami penurunan sehingga “jumlah” supersaturasi yang 
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ukuran kristal tidak terlalu besar serta ukuran rata – rata akan mengalami 
penurunan seiring dengan peningkatan suhu seeding.  
 
Gambar 4.25 Pengaruh suhu seeding terhadap ukuran kristal PA rata – rata  
pada kondisi : massa seed 0,4 gram; ukuran seed 80 mesh dan  
kecepatan pengadukan 40 rpm 
 
Bentuk kristal patchouli alcohol yang dihasilkan cenderung berbentuk 
jarum (needle), balok dan banyak berbentuk tak beraturan (irregular) seperti pada 
gambar 4.26. Suhu seeding 10 oC cenderung berbentuk jarum (needle), sedangkan 
pada suhu seeding 20 oC kristal berbentuk balok dan beberapa patahan kristal 







Gambar 4.26 Pengaruh ukuran seed terhadap bentuk kristal PA 
pada kondisi : massa seed 0,4 gram; suhu seeding 10 oC dan  
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4.7 Pengaruh Kecepatan Pengadukan terhadap Distribusi Ukuran, 
Ukuran dan Bentuk Kristal Patchouli Alcohol 
Kecepatan pengadukan juga berpengaruh terhadap distribusi ukuran 
kristal. Dengan adanya peningkatan kecepatan pengadukan, maka distribusi 
ukuran kristal akan bergeser pada fraksi ukuran yang lebih besar. Hal tersebut 
disebabkan karena kondisi hidrodinamika larutan dalam kristalizer dangat 
mendukung proses transfer massa solut sehingga mampu meningkatkan 
pertumbuhan kristal (Akrap dkk, 2010 dan Kardum dkk, 205). Dari gambar 4.27 
dapat dilihat bahwa dengan semakin meningkat kecepatan pengadukan akan 
menghasilkan distribusi ukuran kristal yang uni-modal. Selain itu, terjadi 
pergesaran puncak distribusi ukuran ke arah fraksi kristal berukuran besar.   
 
Gambar 4.27 Pengaruh kecepatan pengadukan terhadap distribusi ukuran kristal 
PA pada kondisi : massa seed 1,2 gram; ukuran seed 70 mesh dan 
suhu seeding 10oC. 
Selain itu, ukuran (panjang) kristal rata – rata cenderung mengalami 
peningkatan seiring dengan semakin besar kecepatan pengadukan seperti pada 
gambar 4.28. Kenaikan ukuran rata – rata kristal dipengaruhi oleh distribusi 
ukuran kristal yang mengarah ke fraksi kristal berukuran besar akibat adanya 
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Gambar 4.28 Pengaruh kecepatan pengadukan terhadap ukuran kristal PA rata – 
rata pada kondisi : massa seed 1,2 gram; ukuran seed 70 mesh dan  
suhu seeding 10oC. 
Bentuk kristal patchouli alcohol yang dihasilkan cenderung berbentuk 
jarum balok dan banyak berbentuk tak beraturan (irregular) seperti pada gambar 
4.29. Pada kecepatan pengadukan 40 rpm, kristal cenderung berbentuk balok dan 
ada sedikit bentuk irregular akibat patahan kristal, pada 50 rpm kristal masih 
didominasi bentuk balok tapi masih ada beberapa bentuk irregular sedangkan 







Gambar 4.29 Pengaruh kecepatan pengadukan terhadap bentuk kristal PA pada 
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Kesimpulan yang diperoleh dari hasil penelitian ini adalah :  
1. Kristal patchouli alcohol dengan kemurnian rata – rata 95,90% dapat 
diperoleh dari proses distilasi fraksinasi vakum minyak nilam dan 
kristalisasi distilat fraksi IV minyak nilam dengan metode cooling 
crystallization.  
2. Peningkatan massa seed mempengaruhi kenaikan yield kristal patchouli 
alcohol, dengan nilai rata – rata sebesar 1,49% - 3,75%.  
3. Peningkatan ukuran seed mempengaruhi penurunan yield kristal patchouli 
alcohol secara signifikan, dengan nilai rata – rata sebesar 5,01% - 7,89%.  
4. Peningkatan suhu seeding mempengaruhi yield kristal patchouli alcohol, 
dengan rentang nilai rata – rata sebesar 2,70% - 7,56%.  
5. Peningkatan kecepatan pengadukan mempengaruhi penurunan yield kristal 
patchouli alcohol sebesar 17,21%.  
6. Peningkatan massa seed mempengaruhi kenaikan kemurnian kristal 
patchouli alcohol dengan peningkatan sebesar 6,30% dan kenaikan recovery 
patchouli alcohol sebesar 6,28%.   
7. Peningkatan massa seed akan menghasilkan distribusi ukuran (panjang) 
kristal menjadi bi-modal dan multi-modal, dan meningkatkan ukuran rata – 
rata kristal patchouli alcohol serta bentuk kristal yang dihasilkan adalah 
jarum (needle) dan balok.   
8. Peningkatan ukuran seed akan menghasilkan distribusi ukuran (panjang) 
kristal menjadi semakin uni-modal, dan cenderung menurunkan ukuran rata 
– rata kristal patchouli alcohol serta bentuk kristal yang dihasilkan adalah 
jarum (needle), balok dan sedikit irregular.   
9. Peningkatan suhu seeding akan menghasilkan distribusi ukuran (panjang) 
kristal menjadi semakin uni-modal, dan menurunkan ukuran rata – rata 
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kristal patchouli alcohol serta bentuk kristal yang dihasilkan adalah jarum 
(needle), balok dan sedikit irregular.   
10. Peningkatan kecepatan pengadukan akan menghasilkan distribusi ukuran 
(panjang) kristal menjadi semakin uni-modal, dan meningkatkan ukuran rata 
– rata kristal patchouli alcohol serta bentuk kristal yang dihasilkan adalah 
jarum (needle), balok dan sedikit irregular.   
 
5.2 Saran 
Saran yang diperoleh dari hasil penelitian ini adalah :  
1. Dalam eksperimen distilasi fraksinasi perlu digunakannya pompa vakum 
yang memiliki kemampuan tekanan vakum hingga mendekati -1atm (gauge) 
agar dapat diperoleh distilat minyak nilam yang berkadar patchouli alcohol 
tinggi dan tidak beraroma gosong.  
2. Dalam eksperimen kristalisasi disarankan agar merubah suhu operasi 
kristalisasi dengan rentang suhu yang tidak terlalu besar serta penggunaan 
kecepatan pengadukan dibawah 40 rpm untuk menghindari terjadinya 







1. Perhitungan Densitas Minyak Nilam 
a. Menimbang piknometer kosong dan mencatat beratnya (Wo). 
b. Mengisi piknometer kosong dengan air sampai penuh, lalu 
menimbang dan mencatat massanya (W1). 
c. Mengosongkan piknometer. 
d. Mengisi piknometer kosong dengan minyak nilam sampai penuh, lalu 
menimbang dan mencatat massanya (W2). 
e. Melakukan perhitungan densitas minyak nilam sebagai berikut : 
 Menentukan volume piknometer dengan rumus: 
  
     
    
 
 Menentukan densitas minyak nilam dengan rumus : 
        
     
 
 
f. Contoh perhitungan :  
 Massa piknometer 5 ml kosong    =  8,7151 gr  
 Volume Piknometer 5 ml     =  4,9982 ml  
 Berat piknometer yang berisi minyak   =13,3888 gr 
 Berat minyak = 13,3888 gram – 8,7151 gram  =  4,6737 gr 
         
        
        
              
 
2. Perhitungan Yield Kristal 
a. Menimbang distilat minyak nilam dalam kristalizer (  ).  
b. Menimbang seed kristal (  ).  
c. Setelah proses kristalisasi selesai, menimbang massa kristal yang 




d. Melakukan perhitungan yield kristal sebagai berikut : 
      ( )  
(     )
  
       (   ) 
e. Contoh perhitungan pada variabel K-1 :  
 Massa distilat minyak nilam  = 40,0332 gr  
 Massa seed kristal  =   0,4040 gr 
 Massa produk kristal   =   7,8967 gr   
       ( )  
(             )
        
              
 
3. Perhitungan Recovery Patchouli Alcohol 
a. Menimbang distilat minyak nilam dalam kristalizer (  ). Diketahui 
kadar PA distilat (    ). 
b. Menimbang seed kristal (  ). Diketahui kadar PA seed (    ). 
c. Setelah proses kristalisasi selesai, menimbang massa kristal yang 
diperoleh (  ). Diketahui kadar PA kristal (    ). 
d. Melakukan perhitungan recovery patchouli alcohol sebagai berikut : 
         ( )  
(        )  (        )
       
       (   ) 
 
e. Contoh perhitungan pada variabel K-1 :  
 Massa distilat minyak nilam  = 40,0332 gr  
 Kadar PA distilat  =   52,05% 
 Massa seed kristal  =   0,4040 gr 
 Kadar PA seeed  =   92,09% 
 Massa produk kristal   =   7,8967 gr   
 Kadar PA kristal  =   93,40% 
          ( )  
(               ) (               )
                 















Volume Distilat (ml) 













1 165 307 199 226 169 28 71 
2 166 293 256 178 188 44 41 
3 166 281 219 232 210 23 35 
4 167 297 221 199 199 12 72 
5 167 305 215 230 192 33 25 
6 170 272 218 189 193 59 69 
7 168 293 214 219 200 22 52 
8 167,5 296 234 207 177 11 75 
Rata – rata 293 222 210 191 29 55 
Jumlah 2.344 1.776 1.680 1.528 232 440 
 
 
Tabel B.2 Densitas dan Kadar PA Distilat Minyak Nilam  
pada Distilasi Fraksinasi Vakum 









1 Fraksi I 165 – 175 2.344 0,9351 13,41% 
2 Fraksi II 175 – 185 1.776 0,9741 30,98% 
3 Fraksi III 185 – 195 1.680 0,9888 42,73% 
4 Fraksi IV 195 – 205 1.528 1,0192 52,05% 






























1 0,40 80 10 40 2 
2 0,80 80 10 40 2 
3 1,20 80 10 40 2 
4 0,40 70 10 40 2 
5 0,80 70 10 40 2 
6 1,20 70 10 40 2 
7 0,40 60 10 40 2 
8 0,80 60 10 40 2 
9 1,20 60 10 40 2 
10 0,40 80 20 40 2 
11 0,80 80 20 40 2 
12 1,20 80 20 40 2 
13 0,40 70 20 40 2 
14 0,80 70 20 40 2 
15 1,20 70 20 40 2 
16 0,40 60 20 40 2 
17 0,80 60 20 40 2 
18 1,20 60 20 40 2 
19 0,40 80 30 40 2 
20 0,80 80 30 40 2 
21 1,20 80 30 40 2 
22 0,40 70 30 40 2 
23 0,80 70 30 40 2 
24 1,20 70 30 40 2 
25 0,40 60 30 40 2 
26 0,80 60 30 40 2 
27 1,20 60 30 40 2 
B-3 
 
28 1,20 70 10 50 2 
29 1,20 70 10 60 2 
 
 














1 40,0332 0,4040 60,1 9,8 
2 40,0167 0,8041 60,0 10,2 
3 40,0480 1,2020 59,9 9,9 
4 40,0203 0,4022 60,0 10,1 
5 40,0292 0,8024 60,0 10,1 
6 40,0220 1,2042 59,9 10,0 
7 40,0311 0,4016 59,9 10,0 
8 40,0327 0,8048 59,8 10,2 
9 40,0090 1,2024 60,2 10,0 
10 40,0295 0,4037 59,9 20,1 
11 40,0113 0,8024 59,8 20,1 
12 40,0188 1,2044 59,9 20,2 
13 40,0337 0,4027 59,9 19,8 
14 40,0360 0,8036 60,0 20,2 
15 40,0210 1,2046 59,8 20,1 
16 40,0274 0,4032 60,0 19,8 
17 40,0149 0,8048 60,2 20,0 
18 40,0175 1,2019 60,0 20,0 
19 40,0408 0,4042 60,1 29,9 
20 40,0269 0,8041 59,8 29,8 
21 40,0112 1,2038 60,1 30,2 
22 40,0236 0,4036 60,0 29,9 
23 40,0162 0,8035 59,9 29,8 
B-4 
 
24 40,0250 1,2051 60,2 30,0 
25 40,0353 0,4035 60,0 29,9 
26 40,0321 0,8026 60,1 29,8 
27 40,0060 1,2034 60,1 30,0 
 
 














1 1,01% 7,8967 18,72% 93,40% 33,61% 
2 2,01% 8,5147 19,27% 95,22% 35,37% 
3 3,00% 9,5096 20,74% 99,07% 39,89% 
4 1,00% 8,5112 20,26% - - 
5 2,00% 9,3013 21,23% - - 
6 3,01% 11,4397 25,57% - - 
7 1,00% 9,7012 23,23% - - 
8 2,01% 10,1783 23,41% - - 
9 3,01% 12,0114 27,02% - - 
10 1,01% 8,8430 21,08% - - 
11 2,01% 9,3113 21,27% - - 
12 3,01% 9,7441 21,34% - - 
13 1,01% 10,0038 23,98% - - 
14 2,01% 10,4402 24,07% - - 
15 3,01% 12,5907 28,45% - - 
16 1,01% 10,3549 24,86% - - 
17 2,01% 11,3846 26,44% - - 
18 3,00% 13,5109 30,76% - - 
19 1,01% 5,9941 13,96% - - 
20 2,01% 6,4109 14,01% - - 
21 3,01% 7,2131 15,02% - - 
B-5 
 
22 1,01% 6,1649 14,39% - - 
23 2,01% 6,6113 14,51% - - 
24 3,01% 7,4033 15,49% - - 
25 1,01% 8,6901 20,70% - - 
26 2,00% 9,5501 21,85% - - 
27 3,01% 10,4066 23,00% - - 
 
 























28 40,0122 1,2028 60,0 9,9 3,01% 7,7790 16,44% 


















































Hasil Gas Chromatography  
 
Gambar C.1 Kromatogram larutan standar Patchouli Alcohol 
 




Gambar C.3 Kromatogram distilat fraksi I  
 




Gambar C.5 Kromatogram distilat fraksi III  
 






Gambar C.7 Kromatogram kristal variabel K-1 
 
 






Gambar C.9 Kromatogram kristal variabel K-3 
 
 
Perhitungan Analisa Gas Chromatography 
1. Kurva Larutan Standar Patchouli Alcohol 
 
A = -5625,9 + (85,1640C) …… (i); R2 = 0,9936 
A = luas area PA dalam kromatogram sample 
C-6 
 
C = konsentrasi PA (mg/l) dalam kromtogram sample 
2. Penentuan Kadar Patchouli Alcohol Dalam Sampel Cairan 
 Sample distilita minyak nilam ditimbang seberat 395 mg. 
 Minyak nilam yang telah ditimbang dilarutkan dalam acetone 

















394,9 50x 16.927 33,53 
Fraksi I 394,8 25x 12.416 13,41 
Fraksi IV 395,3 50x 29.423 52,05 
Fraksi III 394,7 50x 23.102 42,73 
Fraksi II 395,3 50x 15.230 30,98 
 
 Sample distilat fraksi I dengan massa (m) 394,8 gram; diperoleh luas 
area PA sample (A) = 12.416. 
 Dari persamaan (i), dengan A = 12.416 diperoleh konsentrasi PA 
sample (C) = 211,9663 mg/l. 
 Kemudian dikalikan dengan faktor pengenceran untuk mendapatkan 
konsentrasi PA dalam larutan induk sample (C’); C’ = C * Fp = 
211,9663 mg/l x 25 = 5.299,1581 mg/l 
 Dengan volume larutan induk sample (V) 10 ml, maka diperoleh 
massa PA dalam larutan induk sample (M); M = C’ * V = 5.299,1581 
mg/l x 0,01 l = 52,9916 mg. 
 Maka diperoleh kadar PA dalam sample (% PA); % PA = M/m = 
52,9916/394,8 = 13,41%.  
 
3. Penentuan Kadar Patchouli Alcohol Dalam Sampel Padatan 
 Padatan kristal ditimbang seberat 50 mg. 
C-7 
 
 Padatan kristal yang telah ditimbang dilarutkan dalam acetone 
murni hingga 50 mL (larutan ini disebut larutan induk). 
 Ambil 3 mL dari larutan  induk, lalu encerkan dengan acetone murni 














K-1 49,9 3,33x 18.212 93,40 
K-2 50,2 3,33x 18.824 95,22 
K-3 50,1 3,33x 19.761 99,07 
 
 Sample K-1 dengan massa (m) 49,9 gram; diperoleh luas area PA 
sample (A) = 18.212. 
 Dari persamaan (i), dengan A = 18.212 diperoleh konsentrasi PA 
dalam sample (C) = 277,9058 mg/l. 
 Kemudian dikalikan dengan faktor pengenceran untuk mendapatkan 
konsentrasi PA dalam larutan induk sample (C’); C’ = C * Fp = 
277,9058 mg/l x 3,33 = 932,0864 mg/l. 
 Dengn volume larutan induk sample (V) 50 ml, maka diperoleh massa 
PA dalam larutan induk sample (M); M = C’ * V = 932,0864 mg/l x 
0,05 l = 46,6043 mg. 
 Maka diperoleh kadar PA dalam sample (% PA); % PA = M/m = 
46,6043/49,9 = 93,40%.  
 
4. Kondisi operasi: 
 Column: DB-5HT, 15m x 0.320mm ID, 0.10µm Injection volume : 1 
µL 
 Injector : 280°C, split ratio 100:1 Carrier gas : helium 
 Flow control mode: constant linear velocity (36.0cm/sec) Column 
inlet: 40°C 

































Analisa Distribusi Ukuran dan Ukuran Rata – Rata Kristal 
 
Perhitungan Analisa Distribusi Ukuran Kristal dengan menggunakan software 
image analysis ‘Image-J’ dari hasil foto digital camera.  
1. Gambar kristal PA dari digital camera  
 
2. Membuka software Image-J 
 
 





4. Melakukan kalibrasi ukuran pixel dalam foto menjadi ukuran panjang (mm). 
Memilih straight line selection tool     dalam toolbar Image-J. Kemudian 
membuat garis sesuai dengan skala dalam gambar (10 mm). Ketika menarik 
garis skala, akan muncul ukuran pixel garis tersebut.  
 
Dari kalibrasi panjang garis 10 mm diperoleh panjang pixel 313,46.  
 
5. Mengukur ukuran kristal dengan menggunakan straight line selection tool.  
Melakukan zooming pada gambar, kemudian menarik garis straight line 
selection tool pada setiap kristal yang diukur, kemudian ketik M dan akan 













6. Setelah mengukur semua kristal, akan diperoleh hasil sebagai berikut : 
 
 
7. Hasil panjang kristal dalam pixel kemudian dikonversi menjadi panjang 
kristal dalam satuan mm. Kemudian data tersebut dikonversi menjadi data 
polygon frekuensi.  
Tabel D.1 Hasil Pengukuran Panjang Kristal 
Kristal Panjang (pixel) Panjang (mm) 
1 437,4837 13,9566 
2 395,2541 12,6094 
3 314,8474 10,0443 
4 303,2417 9,6740 
5 198,5951 6,3356 
6 162,4698 5,1831 
7 94,8918 3,0272 
8 151,0438 4,8186 
9 153,9120 4,9101 
10 155,6863 4,9667 
11 167,3533 5,3389 
12 226,3252 7,2202 
13 152,5371 4,8662 
14 314,9744 10,0483 
15 352,4063 11,2425 
16 204,2439 6,5158 
17 370,5995 11,8229 
18 348,3957 11,1145 
19 135,7645 4,3312 
20 204,2439 6,5158 
21 300,5299 9,5875 
22 117,8549 3,7598 
D-4 
 
23 217,6889 6,9447 
24 311,4325 9,9353 
25 210,0582 6,7013 
26 149,0712 4,7557 
27 143,3566 4,5734 
28 95,7125 3,0534 
29 121,3992 3,8729 
30 268,6493 8,5704 
31 157,9086 5,0376 
32 212,6991 6,7855 
33 158,6218 5,0604 
34 113,1528 3,6098 
35 193,7054 6,1796 
36 203,4590 6,4907 
37 254,6806 8,1248 
38 97,3425 3,1054 
39 291,4485 9,2978 
Rata – rata (mm) 6,9228 
 
Persamaan konversi panjang (pixel) menjadi panjang (mm) : 
        (  )  
        (     )
            
      
 
Berikut adalah tabel frekuensi panjang kristal : 
Panjang 
Kristal (mm) Frekuensi 
% Frekuensi 
0 - 1 0 0,00% 
1 - 2 0 0,00% 
2 - 3 0 0,00% 
3 - 4 6 15,38% 
4 - 5 7 17,95% 
5 - 6 4 10,26% 
6 - 7 8 20,51% 
7 - 8 1 2,56% 
8 - 9 2 5,13% 
9 - 10 4 10,26% 
10 - 11 2 5,13% 
11 - 12 3 7,69% 
12 - 13 1 2,56% 
13 - 14 1 2,56% 
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Notasi Keterangan Satuan 
Δc Supersaturasi gr/cm3 
σ Supersaturasi relatif - 
c Konsentrasi solute dalam larutan gr/cm3 
c* Kelarutan solute pada solvent gr/cm3 
MD Massa distilat minyak nilam gr 
MK Massa kristal patchouli alcohol gr 
MS Massa seed kristal patchouli alcohol gr 
PA Persentase patchouli alcohol  - 
PAD Persentase patchouli alcohol dalam distilat minyak 
nilam  
- 
PAK Persentase patchouli alcohol dalam kristal  - 
PAS Persentase patchouli alcohol dalam seed kristal 
patchouli alcohol 
- 
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